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PROCEDE DE PREPARATION DE LACTAMS 

La pr6serrte invention conoeme la preparation da lactame par hydrotyse cydisanta 
tfaminonitrile correspondant 
5 Las lactames aliphatiques, teis que notamment repsilon-caprolactame, sont des 

composes de base pour la preparation des polyamides (polyamide 6 £ partir du 
caprolactame). 

Un des moyens connus de preparer ces lactames consiste £ effectuer une 
hydrolyse cydisante des ammontoiles conrespondants, plus particuli£rement des 
10 aminonttriles aliphatiques non ramifies, par passage en phase vapeur avec de reau sur 
un cataiyseur solide. 

Ainsi le brevet US 2 357 484 d6crit un precede de preparation en phase vapeur de 
lactame, consistent £ faire passer un melange d'eau et tfaminonitrile sur un cataiyseur 
de d6shydratation, tel qu'alumine activ£e, gel de silice ou actde borophosphorique. 

15 Le brevet US 4 628 085 a propose un precede de preparation de lactames en 

phase vapeur, consistant a mettre en contact un aminonitrile aliphatique ou aromatique 
et de Peau avec un cataiyseur & base de silice, sous forme de particules spheriques 
ayant une surface BET sup£rieure £ 250m*/g et un diametre moyen de pores inf6rieur £ 
20 nm, et generalement en presence <fhydrog£ne et d* ammoniac. 

20 Les catalyseurs utilises dans les precedes de Part anterieur peuvent permettre le 

cas echeant d'obtenir de bonnes seiectivites en lactame. Par centre, leur desactivation 
peut egalement etre rapide, ce qui constitue un trfes gros handicap pour une mise en 
oeuvre tndustrielle desdits precedes. 

En outre, le precede selon US 4 628 085 met en oeuvre un melange reactionnel 

25 tres complexe, necessitant en fin de reaction des operations de separation et des 
recyclages qui compliquent beaucoup ledit precede. 

La presente invention propose de nouveaux catalyseurs alumines qui, tout en 
conduisant £ une bonne selectivity de la reaction de transformation des aminonitriles en 
lactames, ont une grande duree de vie et necessitent done une regeneration moins 

30 frequente. 

Pius precisement, Finvention consiste en un precede de preparation de lactame 
par reaction en phase vapeur d*un aminonitrile aliphatique de fonmule generate (I) : 



35 



N=C-R-NH 2 (I) 
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dans laquelle R represent un radical alkyfene ayant de 3 d 12 atomes de carbone, 
avec de I'aau, en pr6s nc cfun catalyseur solide, caract6ris6 en ce que ie catalyseur 
est une alumin ayant una surface sp6ctfique mesurfce par ia m6thode BET supdrieure 
ou 6gate & 10m*/g. 

5 De preference I'alumine mise en oeuvre dans le proc6d6 de I'invention a une 

surface spfeifique 6gate ou inf6rieure k 500 m*/g. 

Parmi tes aminonitriles de f ormule (I) les plus importants sont ceux qui conduisent 
aux lactames servant de mattere premiere pour la preparation des polyamides 4. 5, 6 et 
10, c'est-d-dire ceux dans la formula desquels le symbole R repr6sente un radical 
10 alkytene linSaire ayant 3, 4, 5 ou 9 atomes de carbone. 

Le compost de formule (I) pr6fer6 est l'amino-6 capronitrile (ou epsikwv 
capronitrile), qui conduit au caprolactame dont la polymerisation foumit le poiyamide 6. 

Les alumines qui peuvent etre utilis6es dans le present precede sont tout tfabord 
15 les alumines ayant une surface sp6cifique sup6rieure ou 6gale a 10 m 2 /g et inferieure 
ou 6gale k 280 m*/g ainsi qu'un volume des pores de diametre sup6rieur k 500 
angstroms sup6rieur ou 6gal 410 ml/100 g. 

La surface sp6cifique BET est la surface spteifique d6termin6e par adsorption 
d azote conform6ment k la norme ASTM D 3663-78 etabiie k partir de la m6thode 
20 BRUNAUER-EMMETT-TELLER d6crite dans le p6riodique The Journal of the American 
Society". fi& 309 (1938). 

Le volume des pores de diametre sup6rieur k 500 A repr£sente le volume cumuie 
cr66 par tous les pores de taille sup6rieure k un diametre de 500 A. Ce volume est 
mesure par la technique de la penetration du mercure, dans laquelle on applique la loi 
25 de Kelvin. 

De preference, les alumines de cette premiere famille pr6sentent un volume des 
pores de cfiamdtre sup6rieur k 500 A sup6rieur ou 6gal k 20 ml/100 g et encore plus 
pr6f6rentiellement sup6rieur ou 6gal k 30 ml/100 g. 

De preference 6galement les alumines de cette premiere famille prteentent une 
30 surface sp6cifique superieure ou 6gale k 50 m s /g. 

Les alumines qui peuvent 6tre utilises dans le present proc6d6 sont aussi les 
alumines ayant une surface spteifique sup6rieure ou 6gale k 50 m*/g et inf6rieure ou 
6gale k 280 m*/g ainsi qu'un volume des pores de diametre superieur k 70 angstroms 
superieur ou 6gal k 30 ml/100 g. 
35 De preference, les alumines de cette deuxteme famille pr6sentent un volume des 

por s de diametre superieur k 70 A superieur ou 6gal k 45 ml/100 g. 

De preference 6galement les alumines de cette deuxi6me famille presentent une 
surface spteifique superieure ou 6gale k 80 m 2 /g. 
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Les alumines qui peuvent dtre utiDs6es dans le present proc6d6 sont 6gal ment 
ies alumines ayant una surface sp6crfique sup6rieure ou 6gaJe a 280 rri*/g ainsi qu'un 
volume poreux total superieur ou 6gal a 15 ml/100 g. 

De preference, les alumines da cette troisieme famille pr6sentent un volume 
5 poreux total sup6rieur ou 6gal £ 22 ml/1 00 g et encore plus pr6f6rentiellement superieur 
ou6gaI£ 30 ml/100 g. 

Las alumines sont aussi caract6ris6es par leur acidite. 

Cette acidite peut etre mesuree par le test cfisomerisation du butdne-1 en 
but6ne-2. 

1 0 Ce test est base sur la reaction (Ksomerisation du butdne-1 en un melange de 

cis-butene-2 et trans-butene-2 e une temperature T(T» 400°C dans le cas present). 

La reaction d*tsom6risation est un equilibre thermodynamique. On peut d6ftnir 
deux constantes : 

- la constante (fdquilibre thdorique KthCD determinee par le calcul : 



15 



30 



[cis-but6ne*2]eq + Itrans-but6ne-2)eq 

KthfT)- 

[but6ne~1]eq + [ci$-buttne-2]eq + [trans-but6ne-2]eq 



ou [butdneleq represente la concentration de chacun des tsom&res en equilibre £ la 
temperature T ; 

20 - la constante cT6quilibre r6elle K(T) determinee par le rdsultat des mesures : 

[cis-butdne-2] ♦ [trans-butdne-21 

K(D- 



[but£ne-1] ♦ [cis-butdne-2] ♦ [trans-butdne-2] 



ou [but£ne] represente la concentration de chacun des isomdres en sortie du rdacteur £ 
25 la temperature T. 

Le pouvoir isom6risant A des aluminas est d6fini par I'activite par rapport & 
requilibre : 



AO)- _!^- x100 
Kth(T) 



En pratique le test est r6alis6 dans un r6acteur phase vapeur fonctionnant en 
mode pulse, dans lequel on introduit 500 mg cfalumine broy6e (particules comprises 
entre 400 et 500 \ar\). L'alumine est condhionn6e pendant 2 heures & 250°C sous 
courant (fheiium avec un debit de 2,5 litre/heure. Puis Talumine est port6e £ une 
35 temperature de 400°C et on injecte en amont de celle-ci 1 millilitre de butdne-1 dans 
leflux d'h6lium. L'analyse des gaz de sortie est r6alisee par chromatographie en phase 
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gazeuse t permet de m surer les quantites de butdne-1 et de butdne-2 as t trans 
r6cup6r6es. 

Ce pouvoir is m6risant A est corrig6 du pouvoir isom6risant btenu dans les 
mdmes conditions avec le rtacteur vide. Le pouvoir isom6risant corrigd Ag represente 
5 I*atidit6 desdites aluminas 

Lorsque la teneur en m6tai alcalin ou alcaiino-terreux present dans ralumine est 
inferieure & 60 mmol par 100 g d'alumine, plus la valeur de A c est 6levee, plus ralumine 
est atide. 

6en6ralement les alumines sont obtenues par d6hydratation de gibbsite, de 
10 bayerite, de nordstrandite ou de leurs diffdrents melanges. On peut se r6f§rer par 

exemple a rencyctopedie KIRK-OTHMER, volume 2, pages 291-297. 

On peut preparer les alumines mises en oeuvre dans le present proc6d6 par mise 

en contact d'une aiumine hydra tee, sous forme fmement divis6e, avec un courant de 

gaz chaud a une temperature comprise entre 400°C et 1000°C, puis maintien du contact 
15 entre rhydrate et les gaz pendant une dur6e allant d'une fraction de seconde jusqu'd 10 

secondes et enfin separation de ralumine partiellement deshydratee et des gaz chauds. 

On peut notamment se rtferer au procedd decrit dans le brevet am£ricain 

US 2 915 365. 

On peut 6galement proceder d I'autoclavage d agglom6res des alumines obtenues 
20 precedemment, en milieu aqueux, eventuellement en presence d'acide, d une 

temperature superieure a 100°C et de preference comprise entre 150°C et 250°C, 
pendant une duree de preference comprise entre 1 et 20 heures, puis & leur $6chage t 
leur calcination. 

La temperature de calcination est reglee de telle fafon que I'on obtienne des 
25 surfaces sp6cifiques et des volumes poreux situes dans les zones de vaieurs indiqutes 
precedemment. 

En raison de leurs princtpaux precedes de fabrication, les alumines mises en 
oeuvre dans le present precede contiennent le plus souvent du sodium, dont la teneur 
est habituellement exprimee en poids de Na20 par rapport au poids de ralumine. 

30 Le catalyseur peut etre mis en oeuvre sous diverses formes telles que poudre, 

billes, concasses, extrudes, pastilles, la mise en forme pouvant eventuellement dtre 
realisee a ('aide d'un liant. 

II peut s'agir tout d'abord de billes d'alumine issues d'une mise en forme par oil- 
drop (ou coagulation en gouttes). Ce type de billes peut par exemple Stre prepare par 

35 un precede selon Tenseignement des brevets EP-A-0 015 801 ou EP-A-0 097 539. Le 
controle de la porosite peut etre realise n particulier, selon le precede decrit dans le 
brevet EP-A-0 097 539, par coagulation n gouttes d'une suspension u d'un 
dispersion aqueuse d'alumine ou d'une solution d'un sel basique d'aiuminium se 
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prtoentant sous la forme cfune 6mulsi n constitute cfune phase organique, <fune 
phase aqu use t (Tun agent d surface u cfun 6mulsionnant Ladrt phas organique 
peut en particuKer fttre un hydrocarbure. 

5 II peut 6gatement s'agir de concass6s cfalumine. Ces concas$6s peuvent fttre 

issus du concassage de tout type de mattere & base cfalumine telle que, par exempte, 
des billes obtenues par tous types de proc6d6 (oil-drop, drageoir ou tambour toumant) 
ou des extrudes. Le contrite de la porosite de ces concass6s se fait par le choix de la 
mature £ base (faiumine que Ton concasse pour les obtentr. 

10 II peut aussi s'agir d'extrudes alumine. Ceux-ci peuvent fitre obtenus par 

malaxage, puis extaision cfune mature & base cfalumine, ladfte matidre pouvant fttre 
issue de la dftshydratation rapide cfhydrargillite ou de la precipitation cfun gel cfalumine. 
Le contrdle de la porosite de ces extrudes peut 6tre realise par le choix de Faiumine 
mise en oeuvre et par les conditions de preparation de cette alumine ou par les 

15 conditions de malaxage de cette alumine avant extrusion, faiumine peut ainst fttre 
mftlangee tors du malaxage ft des porogftnes. A titre cf exemple, les extrudes peuvent 
etre prepares par le procftdft decrit dans le brevet US 3 856 708. 

II peut dans certain cas etre avantageux qu'au moins une partie du volume libre du 
rftacteur sort occupe par un solide inerte, tel que par exemple du quartz, afin de 

20 favoriser la vaporisation et la dispersion des rftactifs. 

La reaction cf hydrolyse cycJisante necessite la presence cf eau. Le rapport molaire 
entre reau et raminonitrile engages se situe habituellement entre 0 t 5 et 50 et de 
preference entre 1 et 20. La valeur superieure de ce rapport n'est pas critique pour 
Hnvention, mais des rapports plus eleves n'ont guere d'intftret pour des questions 

25 economiques. 

L'aminonitrile et reau peuvent etre engages sous forme de leurs melanges ft retat 
de vapeurs ou fttre introduits sftparement dans le reacteur. On peut realiser une 
pr6vaporisatk>n des reactifs qui circulent ensuite dans une chambre de melange. 

On peut sans inconvenient utiliser tout gaz inerte comme vecteur, tel que I'azote, 
30 rhdlium ou fargon. 

La temperature ft laquelle est mis en oeuvre le precede de I'invention doit fttre 
suffisante pour que les reactifs soient bien ft Petat de vapeurs. Elle se situe 
generalement entre 200°C et 450°C et de preference entre 250°C et 400°C. 

Le temps de contact entre raminonitrile et le cataiyseur n'est pas critique. II peut 
35 varier selon I'appareillage utilise notamment Ce temps de contact se situe de 

preference ntre 0,5 ft 200 s condes et ncore plus pr6f ' rentiellement ntre 1 et 100 
s condes. 
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La pression n'est pas un parametre critique du proc6d6. Ainsi on peut op6rer sous 
des pressions de 10~ 3 bar & 200 bar. De preference, on mettra n oeuvre le proc6d6 
sous une pression de 0,1 & 20 bar. 

II n'est pas exclu cfutfliser un sotvant inerte dans les conditions r6actionnelles, te! 
5 que par exemple un alcana, un cycioalcane, un hydrocarbure aromatque ou Fun de ces 
hydrocarbures precedents halog6n6, et cfavoir ainsi une phase liquide dans le flux 
r6actionnel. 

Les exemples qui suivent illustrent Finventton. 

10 

EXEMPLES 1A4 

Dans un reacteur cylindrique de 20 ml en verre Pyrex, dispose verticalement et 
muni de moyens de chauffage, cf ouvertures pour I'arrivto et la sortie des flux gazeux t 
15 dun systeme tfinjection des r6actifs ( on charge successivement 10 ml de quartz, 1ml du 
catalyseur sous forme de poudre de 0 t B £ 1 ,25 micrometre (nature du catalyseur 
indiqu6e dans le tableau 1 ct-aprds) et £ nouveau 10 ml de quartz. 

Le reacteur ainsi charge est chauffe & 400°C sous courant cfair (avec un d6bit d 
1 ,5 litre/heure) pendant 2 heures. Ensuite le reacteur est refroidi k 320°C ( temperature 
20 de reaction choisie) et mis sous courant d'azote (debit de 1 litre/heure). 

On injecte alors, & Taide (Tune pompe, un melange cfamino-6 capronitrile (ACN) et 
tfeau (rapport pond6ral 50/50, soit un rapport molaire eau/ACN de 6,2). La vitesse 
tf injection du melange est de 1 ,2 mi/h. 

A la sortie du reacteur, les vapeurs sent condens6es dans un pt£ge en verre & 
25 temperature ambiante, sur une dur&e de 2 heures. 

Le m&ange r6actionnel final est dos6 en chromatographie en phase vapeur. 
On determine le taux de transformation (TT) de I'aminocapronitrile, le rendement 
(RT) en caprolactame (CPL) par rapport £ l*aminocapronitri!e transforme et I'activite du 
catalyseur sur 2 heures de reaction, mesuree en grammes de caprolactame forme par 
30 miliilhre de lit catalytique et par heure. 
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Les alumines utilises comme catalyseurs presentent les caracteristiques 
survantes : 

- AlumillftZ : - actdftA Ac (400°C) - 62 % 

• surface specffique (SS) * 81 m^/g 
5 - 0.0714 % de Na20 

• volume des pores de diametre superieur a 500 A : 27 ml/100 g. 

- AJujoiDB^ : - acidit6 Ac (400°C) - 65 % 

-SS-244m2/g 

- 0,0730 %deNa20 

10 - volume des pores de diametre superieur a 500 A : 12 ml/100 g. 

. AJuiniofiLlfi : - acidite Ac (400°C) - 65 % 
-SS = 314 m 2 /g 

- 0.3640 % de Na 2 0 

- volume poreux total : 40 ml/100 g 
15 -Mimiafl_m:-acidH6A c (400 o C) = 99% 

- SS « 217 m 2 /g 

- 0,0030 %deNa20 

- volume des pores de diametre superieur a 70 A : 45 ml/100 g. 
20 Le tableau 1 ci-apres rassemble les resultats obtenus. 



Exemples 


Catalyseur 


TT% ACN 


RT%CPL 


Activite 


Example 1 


alumine 7 


84.2 


88.3 


0.46 


Exemple 2 


alumine 6 


96.0 


90.0 


0.53 


Exemple 3 


alumine 16 


96.0 


88.0 


0.66 


Exemple 4 


alumine 10 


92.6 


95.8 


0.68 



Tableau 1 



25 EXEMPLES 5 A 7 

On r6p6te les exemples 1 & 3, en suivant Involution de I'activitt des diff6rents 
catalyseurs sur des dur6es allant jusqu'd 32 heures. 

Le tableau 2 ci-aprds rassemble les valeurs de I'activit6 pour chaque catalyseur et 
30 pour des durtes croissantes de reaction. 

On peut observer que les alumines mises en oeuvre ne perdent pas leur activite 
catalytique sur une dur6e cfau moins 32 heures. 
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Exemples 


Catalyseur 
Alumine 


Activtte du catalyseur 


pour de8 durees de 






4h 


6h 


8h 


10 h 


25 h 


30 h 


32 h 


Exemple 5 


Alumine 7 


0.45 


0.49 


0.47 


0,45 


0,52 


0.48 


0,47 


Exemple 6 


Alumine 6 


0.47 


0.54 


0.58 


0.59 


0.73 


0.73 


0.72 


Exempie 7 


Alumine 16 


0.75 


0 f 77 


0.77 


0.78 


0,75 


0.75 


0,75 



Tableau 2 

5 EXEMPLES 6 A 21 ET ESSAI CPMPARATtF 1 



Dans un r6acteur cylindrique de 20 ml en verre Pyrex, dispos6 verticalement et 
muni de moyens de chauffage, d'ouvertures pour I'arriv6e et la sortie des flux gazeux et 
(fun systdme cf injection des rdactifs, on charge successivement 2 ml de quartz, 5 ml du 
1 0 catalyseur de granulom6trie variant de 1 mm d 5 mm et A nouveau 5 ml de quartz. 

Le rdacteur ainsi charg6 est chauffd & 350°C sous courant cfazote (avec un ddbit 
de 5,2 litres/heure) pendant 2 heures. Ensuite le rfeacteur est ref roidi d 250°C 
(temp6rature de reaction choisie) et mis sous courant cfazote (d6bit de 5,2 litres/heure). 
On injecte aJors, & faide dune pompe, un m6lange cf amino-6 capronitrile (ACN) et 
15 d eau (rapport molaire eau/ACN de 2,9). La vitesse tf injection du melange liquide est de 
14 gfh. 

A la sortie du r6acteur, les vapeurs sont condens£es dans un p&ge en verre d 

temperature ambiante, sur une dur§e de 2 heures. 

Le m6lange r6actionnel final est dos6 en chromatographic en phase vapeur. 
20 On determine le taux de transformation (TT) de raminocapronitrile, le rendement 

(RT) en caprolactame (CPU par rapport A raminocapronitrile transform^ et Factivit6 du 

catalyseur sur 2 heures de reaction, mesurde en grammes de caprolactame form6 par 

gramme de catalyseur et par heure (activity a) et en grammes de caprolactame form6 

par millititre de lit catalytique et par heure (activity b). 
25 Le taux de transformation de IACN varie de 25 % d 40 % dans les differents 

essais et le rendement RT en CPL est supferieur k 90 % pour les exemples 8 d 20 et est 

de 1 5 % pour I'essai comparatif 1 . 

Les caractferistiques des alumines utilisees comme catatyseurs (surface sp6cifique 

= SS, volume poreux total = VPT, volume des pores de diam&tre sup6rieur A 500 A = 
30 V500 A, volume des pores de diam&re sup6rieur a 70 A « V70 A) et les valeurs des 

actives a et b de ces differentes alumines sont indiqu6es dans le tableau 3 

ci-aprds. 
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Ex mples 


Alumina 


SS 


VPT 
ml/IOOg 


t MA A 

V70A 
ml/IOOg 


iff aaA 

V500A 
ml/IOOg 


Ac 
% 


Acttvtte 
a 


Activite 
b 


Example 
8 


alumina 
1 


139 


117 


116 


50 


93 


Z,Qo 


n to 
U,f 9 


Exemple 
9 


alumina 
2 


192 


95 


81 


52 


92 


1,68 


0,73 


Exemple 
10 


alumina 
3 


190 


72 


65 


31 


92 


1,32 


0,66 


Exemple 
11 


alumine 
4 


171 


86 


80 


40 


92 


1.47 


0,73 


Exemple 
12 


alumine 
5 


333 


55 


31 


20 


56 


0,97 


0,59 


Exemple 
13 


alumine 
6 


244 


56 


23 


12 


65 


0,89 


0,63 


Exemple 
14 


alumine 
7 


81 


68 


66 


27 


62 


0,86 


0,44 


Exemple 
15 


alumine 
8 


170 


108 


105 


45 


93 


1.12 


0,50 


Exemple 
16 


alumine 
9 


115 


72 


69 


29 


70 


1,09 


0,45 


Exemple 
17 


alumine 
10 


217 


55 


45 


2 


99 


1.10 


0,65 


Exemple 
18 


alumine 
11 


191 


60 


58 


1.5 


98 


0,98 


0,59 


Exemple 
19 


alumine 
12 


352 


43 


17 


8 


84 


0,91 


0,59 


Exemple 
20 


alumine 
13 




Of 




7 


100 

1 WW 


084 


0.68 


Exemple 
21 


alumine 
14 


350 


43 


15 


6 


28 


0.87 


0,65 


Essai 
comparafif 


alumine 
15 


7,5 


52 


52 


52 


8 


0.19 


0.13 



Tableau 3 
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EXEMPLES 22 A 28 

Dans le r6acteur dScrit pour ies ex mpies pr6c6dents t on charg successrvement 
3 ml de quartz, 2 ml du catalyseur de granulomftrie variant de 1 mm d 5 mm et A 
5 nouveau 5 ml de quartz. 

Le reacteur ainsi charge est chauffe a 350°C sous courant d'azote (avec un d§bit 
de 5.2 litres/heure) pendant 2 heures. Ensuite le reacteur est maintenu d 350°C 
(temperature de reaction choisie) et mis sous courant d'azote (d6bit de 5,2 Utres/heure). 
On injecte alors, a raide d'une pompe. un melange d'amino-6 capronitrile (ACN) t 
10 cfeau (rapport molaire eau/ACN de 1,1). La vitesse dejection du melange liquide est de 
11 g/h. 

A la sortie du reacteur, Ies vapeurs sont condensees dans un p&ge en verre A 
temperature ambiante, sur une duree indiquee dans le tableau 4 ti-apr6s. 

Le melange reacbonnel final est dose en chromatographie en phase vapeur. 
15 On determine le taux de transformation (TT) de Paminocapronitrile, le rendement 

(RT) en caprolactame (CPL) par rapport a I'aminocapronitriie transforms et I*activit6 du 
catalyseur sur la duree de reaction, mesuree en grammes de caprolactame form§ par 
gramme de catalyseur et par heure (activite a) et en grammes de caprolactame formd 
par millilitre de lit catalytique et par heure (activite b) 
20 Le taux de transformation de PACN est indiqu6 dans le tableau 4 et le rendement 

RT en CPL est superieur a 90 % pour Ies exemples 22 a 28. 

Les valeurs des activites a et b de ces differentes alumines sont indiquees dans le 
tableau 4. 



Exemples 


Alumine 


Activite 
a 


Activite 
b 


TT% ACN 


Duree 
du test 


Example 22 


Alumine 1 


8.1 


3.0 


66 


52 h 


Example 23 


Alumine 2 


7.0 


2.9 


65 


52 h 


Exemple 24 


Alumine 4 


5.4 


2.7 


59 


49 h 


Exemple 25 


Alumine 6 


4,5 


2.6 


56 


48 h 


Exemple 26 


Alumine 7 


3.3 


2,0 


44 


69 h 


Exemple 27 


Alumine 10 


4.7 


2.7 


59 


48 h 


Exemple 28 


Alumine 12 


3.6 


2.6 


54 


48 h 



25 

Tableau 4 
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REVINDICATIONS 

1) Proc6de de preparation de lactame par reaction en phase vapeur (fun 
aminonitrile afiphatique de formula generate (!) : 

5 

N=C-R-NH 2 (I) 

dans laquelle R represente un radical alkyfene ayant de 3 £ 12 atomes de carbone, 
avec de reau t en presence (Tun catalyseur solide, caract6ris6 en ce que le catalyseur 
10 est une alumina ayant une surface sp^dfique mesurte par la methode BET superieure 
ou egale d 10m*/g. 

2) Proc6d6 selon la revendicatton 1, caracterise en ce que ralumine utilisee est 
choisie parmi les alumines ayant une surface sp6ctftque superieure ou 6gale £ 10 m*/g 

15 et interieure ou egale & 280 m*/g ainsi qu'un volume des pores de diametre superieur & 
500 angstroms superieur ou egal £ 10 ml/100 g. 

3) Proc6d6 selon Tune des revendications 1 ou 2, caracterise en ce que ralumine 
utilisee est choisie parmi les alumines presentant un volume des pores de diametre 

20 superieur £ 500 A superieur ou egal £ 20 mi/100 g et plus pr6f6rentieltement superieur 
ou egal £ 30 ml/100 g. 

4) Procede selon Tune des revendications 1 a 3. caracterise en ce que ralumine 
utilisee est choisie parmi les alumines presentant une surface specifique superieure ou 

25 egale a 50 m*/g. 

5) Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que ralumine utilisee est 
choisie parmi les alumines ayant une surface specifique superieure ou egale £ 50 m*/g 
et inferieure ou egale £ 280 mVg ainsi qu'un volume des pores de diametre superieur £ 

30 70 angstroms superieur ou egal a 30 ml/100 g. 

6) Procede selon I'une des revendications 1 ou 5, caracterise en ce que ralumine 
utilisee est choisie parmi les alumines presentant un volume des pores de diametre 
superieur a 70 A superieur ou egal a 45 ml/ 100 g. 
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7) Proc6d6 sel n Tun d s rev ndications 1, 5 et 6, caract6ris£ en ce que 
ralumine utilis^e stchoisi parmi les alumin spres ntantun surface sp6tifique 
sup6rieure uegal d 80 m*/g. 

5 8) Proc6de selon la revendication 1, caract&ris6 en ce que ralumine utilis6e est 

choisie parmi les aluminas ayant une surface spdciftque sup6rieure ou 6gale d 280 rriVg 
ainsi qu'un volume poreux total superieur ou 6gal £ 15 ml/100 g. 

9) Procede selon rune des revendications 1 ou 8, caract6ris6 en ce que ralumine 
10 utilis6e est choisie parmi les alumines pr£sentant un volume poreux total superieur ou 

egal d 22 ml/100 g et preferentiellement superieur ou egal £ 30 ml/100 g. 

10) Procede selon Pune des revendications 1 a 9 t caract6rise en ce que 
raminonitrile de formule (I) est l'amino-6 capronitrile. 

15 

1 1) Procede selon I'une des revendications 1 A 10, caract£ris6 en ce que le 
rapport molaire entre I'eau et raminonitrile engages se situe entre 0,5 et 50 et de 
preference entre 1 et 20. 

20 12) Procede selon Tune des revendications 1 a 11, caract6rise en ce que la 

temperature a laquelle il est mis en oeuvre se situe entre 200°C et 450°C et de 
preference entre 250 ft C et 400°C. 
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